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ABSTRAK 
 
Pigmen norbixin pada Kesumba mampu menyerap energi UV dan mengubahnya menjadi energi karena 
memiliki ikatan rangkap konjugasi. Namun ikatan rangkap konjugasi juga dapat mempercepat norbixin 
mengalami fotodegradasi sehingga perlu diembankan dalam suatu material padat. Penelitian ini 
bertujuan mempelajari karakteristik interkalasi pigmen norbixin pada bentonit terpilar TiO2. Tahapan 
perlakuan meliputi pembuatan bentonit terpilar menggunakan larutan polikation titanium dan dilanjutkan 
interkalasi pigmen norbixin pada bentonit terpilar dengan variasi massa tertentu. Hasil XRD 
menunjukkan bahwa terjadi peningkatan daerah antarlapis pada bentonit (fresh clay) sebesar 19,36 Å 
pada 2θ=4,56 setelah dilakukan pemilaran. Spektra inframerah menunjukkan bahwa terdapat serapan 
C-O asam karboksilat pada daerah 1381,03 nm diikuti dengan pembentukan ikatan hidrogen antara 
gugus hidroksil (-OH) norbixin dengan gugus silikat (-SiO) bentonit setelah diinterkalasi. Produk 
interkalasi terbaik diperoleh pada variasi massa bentonit 1 g ditandai dengan peningkatan paling besar 
pada intensitas gugus hidroksil (-OH).  
 
Kata Kunci: bentonit, norbixin, pilarisasi 
 
PENDAHULUAN 
Kesumba (Bixa orellana) merupakan salah 
satu tanaman yang tumbuh di daerah tropis 
seperti di Indonesia. Selaput biji kesumba yang 
berwarna merah mengandung pigmen dari 
golongan karotenoid, salah satunya berupa 
norbixin. Pigmen norbixin merupakan salah satu 
komponen mayor yang terdapat di dalam 
ekstrak kesumba selain pigmen bixin yang 
bersifat non polar (Najar et al., 1988).   
Struktur kimia norbixin mirip dengan bixin, 
yaitu terdiri atas ikatan rangkap konjugasi yang 
menyebabkan pigmen mampu menangkap dan 
menyerap energi dari matahari. Namun, adanya 
ikatan rangkap konjugasi pada norbixin juga 
mengakibatkan pigmen ini mudah terdegradasi. 
Penelitian yang telah dilakukan oleh Rahmalia et 
al. (2010) tentang interkalasi pigmen bixin pada 
antarlapis kaolinit dan Sasri (2012) tentang 
imobilisasi pigmen bixin pada kaolinit teraktivasi 
HCl menyatakan bahwa terikatnya bixin pada 
material padat kaolinit dapat meningkatkan 
fotostabilitas bixin. Ridwansyah (2014) juga 
melaporkan bahwa kaolinit mampu mem-
perpanjang aliran elektron dari molekul norbixin 
yang mengabsorpsi sinar UV C sehingga 
fotostabilitasnya lebih terjaga dibandingkan 
norbixin murni. Berdasarkan hal tersebut, 
disimpulkan bahwa pigmen dapat disisipkan 
dalam suatu material padat untuk meningkatkan 
fotostabilitasnya. Salah satu material padat yang 
dapat digunakan adalah bentonit. 
Bentonit merupakan salah satu jenis 
lempung (clay) yang sebagian besar terdiri dari 
monmorillonit (mencapai 85%) dan campuran 
mineral-mineral lain seperti kuarsa, kalsit, 
dolomit, feldspars, dan mineral lainnya (Wijaya, 
2010). Monmorilonit dalam bentonit memiliki 
kemampuan untuk bertukar ion. Mineral yang 
terkandung didalamnya juga mampu ber-
interaksi dengan bermacam-macam kation dan 
molekul netral, sehingga hampir semua proses 
interkalasi dimungkinkan dapat terjadi. Oleh 
karenanya bentonit dapat dimodifikasi dengan 
cara melakukan interkalasi agen pemilar ke 
dalam antarlapis silikat bentonit sehingga dapat 
meningkatkan sifat fisik dan kimianya dengan 
membentuk senyawa bentonit terpilar. Hasil 
penelitian Darmawan et al. (2005) membuktikan 
bahwa pilarisasi lempung menggunakan larutan 
pemilar TiCl4 menghasilkan lempung terpilar 
TiO2 yang memiliki basal spacing, stabilitas 
termal, keasaman, keberadaan situs asam 
Bronsted-Lewis dan luas permukaan yang 
meningkat.  
Interkalasi pigmen norbixin dalam bentonit 
terpilar diharapkan dapat meningkatkan 
fotostabilitasnya akibat pemerangkapan pigmen 
daerah antar lapis bentonit terpilar, sehingga 
tidak mudah terdegradasi setelah terpapar sinar 
UV. Pada penelitian ini akan dilakukan 
interkalasi pigmen norbixin menggunakan 
bentonit terpilar TiO2. Variasi massa bentonit 
terpilar yang digunakan adalah 1 g, 2 g, 3 g, 4 g, 
dan 5 g. Perlakuan ini dilakukan bertujuan untuk 
mengetahui massa optimum bentonit yang 
dapat ditambahkan sehingga dapat berinteraksi 
dengan pigmen secara maksimal. Karakteristik 
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produk interkalasi bentonit-norbixin yang 
dihasilkan diamati menggunakan spektro-
fotometer IR.  
 
METODOLOGI PENELITIAN  
Alat dan Bahan 
Alat 
Peralatan yang digunakan dalam penelitian 
ini meliputi peralatan gelas standar, neraca 
analitik, hotplate stirrer, magnetic stirrer, ayakan 
140 mesh, spektrofotometer UV-Vis merk 
Genesis 6, spektrofotometer inframerah merk 
Shimadzu, XRD merk PANalytical, dan XRF 
merk Thermo Scientific ARL. 
 
Bahan 
 Sampel berupa biji kesumba yang diperoleh 
dari Kecamatan Meliau, Kabupaten Sanggau 
Provinsi Kalimantan Barat dan bentonit yang 
diperoleh dari Boyolali, Jawa Tengah. Bahan-
bahan yang digunakan adalah akuades (H2O), 
asam klorida (HCl), etanol (CH3CH2OH), kalium 
hidroksida (KOH), larutan TiCl4, larutan AgNO3, 
parafilm, dan gas N2. 
 
CARA KERJA  
Preparasi Bentonit 
Preparasi bentonit dilakukan dengan 
merujuk pada prosedur Wahyuni (2005). 
Bentonit dipanaskan pada suhu 80oC selama 3 
jam sampai kering, kemudian dihaluskan dan 
diayak menggunakan ayakan 140 mesh. 
Sampel yang digunakan adalah sampel yang 
lolos ayakan 140 mesh. Selanjutnya bentonit 
dicuci dengan akuades sebanyak 3 kali, 
kemudian dilakukan penyaringan. Bentonit 
basah selanjutnya dikeringkan pada suhu 80-
90oC selama 24 jam, kemudian diayak. Hasil 
akhirnya yang disebut fresh clay dianalisis 
menggunakan XRD dan XRF. 
 
Pembuatan Bentonit Terpilar 
Pembuatan bentonit terpilar (TiO2) merujuk 
pada prosedur Darmawan et al. (2005). 
Prosesnya diawali dengan pembuatan larutan 
pemilar berupa larutan polikation titanium. 
Larutan pemilar ini dibuat dengan 
mencampurkan 5 mL TiCl4 dengan 10 mL etanol 
yang diaduk hingga larutan homogen. Lima 
mililiter larutan yang terbentuk dicampur dengan 
25 mL akuades dan diaduk selama 3 jam. 
Larutan pemilar yang telah dibuat kemudian 
ditambahkan sedikit demi sedikit pada suspensi 
2 g bentonit dalam 100 mL air (2%) dan diaduk 
selama 20 jam. Suspensi kemudian 
disentrifugasi, dimasukkan ke dalam penyaring 
dan dicuci hingga ion klorida hilang dengan uji 
menggunakan larutan AgNO3. Kemudian 
padatan yang didapat dikeringkan pada suhu 
kamar dan dikalsinasi pada suhu 200oC selama 
4 jam. Sampel yang diperoleh dianalisis dengan 
XRD. 
 
Sintesis Pigmen Norbixin dari Biji Kesumba 
Sintesis pigmen norbixin dari biji kesumba 
dilakukan dengan merujuk pada prosedur Alves 
et al. (2006), JECFA (2006), dan Sharma et al. 
(2012). Sebanyak 10 g sampel biji kesumba 
dilarutkan dalam larutan KOH 0,5% (200 mL) 
dan diaduk dengan hotplate stirrer selama 30 
menit. Kemudian ditambahkan HCl sampai pH 2 
untuk memperoleh presipitasi norbixin. 
Kemudian disaring dan dikeringkan 
menggunakan gas N2. Ekstrak yang diperoleh 
diamati spektra absorpsinya menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis.  
 
Interkalasi Pigmen Norbixin pada Bentonit 
Terpilar  
Prosedur impregnasi pigmen norbixin pada 
bentonit terpilar merujuk pada Sasri (2012). 
Dibuat sebanyak 50 mL larutan norbixin dalam 
etanol, kemudian ditambahkan sedikit demi 
sedikit bentonit terpilar dan diaduk selama 24 
jam. Variasi massa bentonit yang digunakan 
adalah 1 g, 2 g, 3 g,  4 g dan 5 g (BTN1 – BTN5). 
Setelah itu dikeringkan dengan gas N2. 
Impregnasi pigmen dilakukan di ruangan gelap 
dengan pencahayaan merah. Produk interkalasi 
dikarakterisasi dengan spektrofotometer IR. 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Preparasi dan Pembuatan Bentonit Terpilar 
 Hasil difraksi sinar-X dari fresh clay 
memperlihatkan terdapat karakteristik serapan 
monmorilonit pada 2θ=6,18 bersesuaian dengan 
jarak antarlapis d001 sebesar 14,29 Ǻ dan pada 
2θ=19,95 bersesuaian dengan jarak antarlapis d 
sebesar 4,44 Ǻ (Gambar 4.1). Hasil ini 
bersesuaian dengan penelitian Fatimah et al. 
(2010) yang menyatakan bahwa mineral clay 
dengan karakteristik berikut termasuk dalam 
jenis monmorilonit. Menurut Wijaya (2010) 
bentonit merupakan salah satu mineral clay 
dengan komposisi utama penyusunnya berupa 
monmorilonit. Dengan demikian, dapat disimpul-
kan bahwa fresh clay hasil preparasi adalah 
bentonit yang sebagian besar tersusun atas 
monmorilonit. 
 Hasil difraksi sinar-X dari bentonit terpilar 
menunjukkan terjadinya peningkatan jarak 
antarlapis monmorilonit d001 sebesar 19,36 Å 
pada 2θ=4,56 (Gambar 1). Menurut Darmawan 
et al. (2005) hal ini dikarenakan berubahnya 
kompleks Ti(OH)4 membentuk pilar titanium 
oksida akibat proses kalsinasi sehingga jarak 
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antarlapis monmorilonit menjadi membesar dan 
cenderung stabil. Hasil difraksi sinar-X juga 
membuktikan telah masuknya TiO2 dengan jenis 
kristal anatase ke dalam antar lapis monmorilonit 
yang ditunjukkan dengan munculnya sudut 
2θ=25,20 setelah proses pemilaran. Thamaphat 
et al. (2008) menyatakan bahwa fase kristalin 
titanium dioksida (TiO2) anatase berada pada 
sudut 2θ=25 sesuai dengan standar JCPDS no. 
88-1175 and 84-1286. Fatimah (2012) dalam 
penelitiannya juga melaporkan bahwa 
masuknya TiO2 anatase ke daerah antar lapis 
monmorilonit setelah proses pemilaran ditandai 
dengan munculnya sudut 2θ=25,31. Dengan 
demikian dapat disimpulkan bahwa pilar TiO2 
anatase telah terbentuk pada daerah antarlapis 
monmorilonit. 
 
Gambar 1. Difraktogram fresh clay (a) dan 
bentonit terpilar (b) 
  
 Hasil analisis XRD diperkuat dengan 
penentuan kandungan mineral bentonit yang 
diamati berdasarkan hasil analisis meng-
gunakan floresensi sinar–X (XRF). Berdasarkan 
hasil analisis yang diperoleh (Tabel 1), terjadi 
penurunan persentase kandungan silikon 
dioksida maupun aluminium oksida di dalam 
bentonit yang diikuti dengan peningkatan 
persentase titanium dioksida di dalam bentonit 
setelah proses pemilaran. Peningkatan titanium 
dioksida ini mencapai 80 kali dari berat awal. 
Penurunan persentase silikon dan aluminium 
disebabkan terjadi perubahan struktur kimia di 
dalam antar lapis saat proses kalsinasi 
membentuk pilar TiO2 (Darmawan et al., 2005). 
 
 
 
 
 
Tabel 1. Persentase kandungan mineral fresh 
clay dan bentonit terpilar berdasarkan hasil XRF 
Senyawa 
Fresh Clay 
(%) 
Bentonit 
Terpilar(%) 
Silikon oksida (SiO2) 56,48 33,91 
Aluminium oksida (Al2O3) 13,84 10,04 
Titanium dioksida (TiO2) 0,366 32,14 
Besi oksida (Fe2O3) 6,50 3,56 
Mangan oksida (MnO) 0,0271 0,0114 
Kalsium oksida (CaO) 1,39 0,137 
Magnesium oksida (MgO) 2,21 1,61 
Natrium oksida (Na2O) 1,77 0,108 
Kalium oksida (K2O) 0,571 0,310 
Posfat oksida (P2O5) 0,0469 0,0323 
Zink oksida (ZnO) 0,0106 0,0066 
 
Sintesis Pigmen Norbixin dan Interkalasi 
Pigmen Norbixin pada Bentonit Terpilar  
Sintesis pigmen norbixin dilakukan melalui 
reaksi hidrolisis biji kesumba dengan larutan 
basa NaOH 0,5%. Karakterisasi ekstrak norbixin 
dilakukan menggunakan metode spektrofoto-
metri UV-Vis. Hasil pengukuran spektrum UV-
Vis membuktikan bahwa terdapat serapan 
maksimum pada panjang gelombang 453, 454, 
dan 481 nm (Gambar 2). 
Gambar 2. Spektrum UV-Vis Pigmen Norbixin 
 
 Penelitian Alves et al. (2006) menyatakan 
bahwa karakteristik serapan maksimum norbixin 
pada daerah UV-Vis terdapat pada panjang 
gelombang 453 nm. Smith (2006) dan JECFA 
(2006) juga menyatakan bahwa serapan 
maksimum norbixin hasil hidrolisis dengan basa 
NaOH pada daerah UV-Vis terdapat pada 
panjang gelombang 453 nm dan 482 nm. 
Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa 
hasil sintesis dari biji kesumba adalah pigmen 
norbixin. 
Hasil spektra inframerah (Gambar 3) 
menyatakan terjadi peningkatan intensitas 
gugus hidroksil (-OH) karboksilat pada rentang 
3000-3500 cm-1 setelah proses interkalasi. 
Bentuk pita OH karboksilat yang teramati dari 
spektrum bentonit terpilar-norbixin (BTN) terlihat 
lebih tajam dan lebar dibandingkan dengan pita 
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OH pada spektrum bentonit terpilar dan ekstrak 
norbixin. Pita OH pada spektrum norbixin terlihat 
lebih lebar namun tidak tajam, yang 
menandakan terdapat banyak gugus hidroksil (-
OH) karboksilat bebas didalamnya. Sedangkan 
pada BTN gugus-gugus OH tersebut beberapa 
telah mengalami ikatan hidrogen sehingga 
bentuk spektrumnya menjadi tajam.  
Ikatan hidrogen dapat mengubah tetapan 
gaya kedua gugus sehingga menyebabkan 
getaran ulur dan tekuknya juga berubah. Hal ini 
menyebabkan pita uluran bergeser pada 
panjang gelombang yang lebih besar dan 
disertai dengan naiknya kuat puncak dan 
melebarnya pita (Silverstain et al., 1999). Oleh 
karenanya bentuk pita OH pada spektrum BTN 
terlihat jauh lebih lebar dan tajam akibat terjadi 
ikatan hidrogen antara gugus hidroksil (-OH) 
pada struktur kimia norbixin dengan gugus 
silikat (-SiO) pada bentonit setelah proses 
interkalasi. Perubahan bentuk pita serapan BTN 
juga terjadi pada daerah 1600an cm-1 yang 
tampak semakin tajam dan lebar akibat 
keberadaan gugus C=C alkena dari pigmen 
sekaligus deformasi H-O-H dari bentonit 
(Wahyuni, 2010). Selain itu, muncul gugus baru 
di daerah 1381 cm-1 yang menunjukkan adanya 
vibrasi dari gugus –C-O asam karboksilat 
(Sastrohamidjojo, 2007). Dengan demikian 
dapat disimpulkan bahwa norbixin telah 
menyisip pada daerah antar lapis bentonit 
terpilar. 
 
Gambar 3. Spektra Inframerah norbixin (a), 
bentonit terpilar-norbixin (BTN) (b), bentonit 
terpilar (c) 
 
 
 
 
 
Tabel 2. Daerah serapan gugus-gugus 
fungsional pada norbixin, BTN, dan bentonit 
terpilar  
Sampel 
Bilangan 
Gelombang 
(cm
-1
) 
Vibrasi 
    
Norbixin 
3402,43 OH karboksilat 
2924,09 C-H alkana 
1612,43 C=C alkena 
1411,89 C-O asam karboksilat 
BTN 
3448,72 OH karboksilat 
1635,64 
C=C alkena & H-O-H 
deformasi 
1381,03 C-O asam karboksilat 
1049,28 Si-O regangan 
925,51 Si-O-Ti 
Bentonit 
terpilar 
3425,58 
H-O-H 
molekul air 
1635,64 H-O-H deformasi 
1049,28 Si-O regangan 
925,51 Si-O-Ti 
Variasi massa optimum bentonit berinteraksi 
dengan pigmen ketika proses interkalasi yaitu 
pada variasi penambahan bentonit 1 g dalam 50 
mL larutan norbixin (BTN1) (Gambar 4). 
Spektrum BTN1 memiliki serapan gugus hidroksil 
(-OH) karboksilat paling besar dibandingkan 
dengan variasi lainnya. Hal ini dapat 
diasumsikan bahwa ikatan hidrogen antara 
gugus hidroksil (-OH) pada struktur kimia 
norbixin dengan gugus silikat (-SiO) pada 
bentonit terjadi paling maksimal pada 
penambahan 1 g bentonit. Menurut Sasri (2012), 
jika massa kaolinit terlalu kecil ditambahkan saat 
proses imobilisasi, permukaan dan ruang 
kosong yang tersedia tidak dalam kapasitas 
yang mencukupi untuk berinteraksi dengan 
pigmen. Hal ini menyebabkan pigmen tidak 
dapat terikat pada molekul kaolinit dan 
mengalami degradasi lebih awal. Jika massa 
kaolinit terlalu besar, bixin akan dimungkinkan 
terperangkap semua ke dalam ruang antarlapis 
kaolinit, namun hasil yang diperoleh kurang 
optimal akibat besarnya kapasitas ruang kaolinit 
untuk memerangkap bixin tidak sebanding 
dengan jumlah bixin yang masuk. Keadaan ini 
juga mempengaruhi interaksi pigmen norbixin 
dan bentonit terpilar, oleh karenanya penting 
dilakukan optimasi untuk memperoleh perbandi-
ngan terbaik BTN.   
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Gambar 4. Spektra Inframerah BTN1 (1), BTN2 
(2), BTN3 (3), BTN4 (4), dan BTN5 (5) 
 
SIMPULAN 
Interkalasi norbixin pada bentonit terpilar 
TiO2 ditandai dengan munculnya serapan C-O 
asam karboksilat pada daerah 1381,03 nm 
diikuti dengan pembentukan ikatan hidrogen 
antara gugus hidroksil (-OH) norbixin dengan 
gugus silikat (-SiO) bentonit setelah 
diinterkalasi. Produk interkalasi terbaik diperoleh 
pada variasi massa bentonit 1 g (BTN1) ditandai 
dengan peningkatan paling besar pada 
intensitas gugus hidroksil (-OH).  
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